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1. EINLEITUNG 
Die Bedeutung der F lüss igmeta l le steigt ständig. Alkalimetal le 
unter Siedebedingungen sollen zur Wärmeüber t ragung bei Kern reak­
toren , bei der Direktkonversion und zum Betr ieb von Alkal imeta l l ­
Dampfturbinen, insbesondere zur Deckung des Energiebedarfes von 
Welt raumstat ionen eingesetzt werden. Diese Projekte machen kle inere 
und g rößere Versuche er forder l ich und zur glatten Durchführung d ieser 
Versuche sind wiederum kleine Vorversuche zweckmässig , wodurch 
die Expe r imen t i e r ­ und Meßmethoden klarges te l l t werden. Um solche 
Vorversuche handelt es sich in d iesem Ber icht . 
Die folgende Aufstellung nennt die Schmelz­ und Siedepunkte der 
Alkal imetal le unter no rma lem Atmosphärendruck: 
Li Na K Rb Cs 
' f 
Τ s 
Versuche an Alkal imetal len unter Siedebedingungen e r fordern 
also Tempera tu ren , die ganz rund mit 1000° C angegeben werden 
können. Bei d ie se r Tempera tu r gibt es kein durchsicht iges oder durch­
scheinendes Mater ia l , das dem Angriff durch Alkalimetal le wieder ­
stehen könnte. Damit i s t es unmöglich, sich einfach optisch über die 
Vorgänge in den Appara turen zu unter r ichten . Es müssen spezielle 
Meßverfahren eingesetzt werden, um z . B . die Füllhöhe zu bes t immen 
oder über die Existenz von Siedeblasen eine Aussage zu machen. 
Soweit bei solchen Messungen der e lekt r ische Kontakt zwischen 
dem F lüss igmeta l l und einer meta l l i schen Wand oder Sonde eine Rolle 
spiel t , sind die Benetzungseigenschaften von hoher Wichtigkeit. 
Im Folgenden wird also von der Fül ls tandanzeige, der Benet­
zung und dem Blasennachweis die Rede sein. 
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MESSAPPARATUR 
Der verwendeten Meßapparatur liegt der Gedanke zugrunde, 
die zu messenden Größen ­ Einfüllhöhe, Benetzung, Blasenbildung ­
durch Reg i s t r i e ren ihres Einflusses auf den e lekt r i schen Wideratand 
des flüssigen Alkal imetal les im Behälter aus n ichtros tendem Stahl zu 
e r fassen . 
An ein rohrförmiges Meßgefäß aus n icht ros tendem Stahl, von 
den in der F ig . 1 angegebenen Abmessungen, sind in gleicher Höhe und 
d iamet ra l gegenüberliegend 2 Drähte aus n ichtros tendem Stahl als 
Stromzuführungen angeschweißt. Es ist k lar , daß ein Teil des S t romes 
nun den Weg über die Rohrwandung nehmen wird; die e lekt r i sche Leit­
fähigkeit des einzufüllenden F lüss igmeta l l es ist aber groß gegen die des 
Rohrma te r i a l s und der Querschni t t des F lüss igmeta l l s ebenfalls b e ­
deutend. Eine e lekt r i sch i so l ie r te Durchführung von Meßelektroden 
durch das Rohr is t beim Arbei ten mit F lüss igmeta l l schlecht möglich, 
da die Isolierung zwischen 80 und 1000° C vakuumdicht sein soll und 
dem Angriff durch Alka l i ­F lüss igmeta l le bei der Tempera tu r s tand­
halten muß. Zudem würde die Isol ierung durch das gutleitende Flüss ig­
meta l l wieder überbrückt . 
Da der e lekt r i sche Widerstand des Meßgefäßes kleiner is t a ls 
der der Zuleitungen, benötigt man noch 2 Potent ia ldrähte (P in F ig . 1). 
Um Thermo spannungen zu vermeiden , wurden alle zu verschweißenden 
Teile aus dem gleichen Mater ia l gefert igt . Die Prüfung ergab nur v e r ­
nachläss igbare Thermokräf te . Das Potent ia l P , das bei konstantem 
Speises t rom I proport ional dem Widerstand der Anordnung is t , wurde 
durch einen selbstabgleichenden Lin ienschre iber (Linecomp der F a . 
Har tmann & Braun) r e g i s t r i e r t . Um einen leicht meßbaren Spannungs­
abfall zu bekommen, wäre es zweckmäßig, etwa 10 A quer durch die 
Anordnung zu schicken. Dieser Strom muß aber kontinuierl ich kons ­
tanter Gle ichs t rom ohne einen über lager ten Wechse ls t romante i l sein, 
der in d iese r Stärke nur aus Bat te r ien von 100 Ah Fassungsve rmögen 
zur Verfügung stand. Bei 10 A S t romstä rke sackten diese aber noch zu 
schnell ab, sodaß am günstigten mit etwa 5 A Speises t rom I gearbei te t 
wurde. Eine Änderung des Potent ia ls Ρ um 1 mV gab auf dem Linecomp 
einen Ausschlag über die volle Schreibweite von 230 m m . Dabei waren 
3 bis 4 mV unterdrückt , je nach Größe des Widers tandes . Schre ibaus­
schläge von ± 0, 5 m m sind eindeutig zu erkennen, das sind i" 2^ 2 M V; 
bezogen auf 4 mV mi t t l e r e r e g i s t r i e r t e Spannung, wären Abweichungen 
von + 0,055 % noch nachweisbar . Versuche über die Ansprechempfind­
lichkeit des Linecomp ergaben aber , daß Spannungsänderungen un t e r ­
halb ca 10 (ti V nicht mehr r e g i s t r i e r t wurden; bezogen auf 4 mV bedeu­
tet das 0, 25 % Änderung als Grenze der Nachweisbarkei t . 
Die K o n s t a n z des S p e i s e s t r o m e s von 5 A w u r d e z u r K o n t r o l l e 
auf e i n e m P o l y c o m p ( s e l b s t a b g l e i c h e n d e r 1 2 - M e ß s t e l l e n - P u n k t s c h r e i -
be r ) v e r f o l g t , d e m e r a l s Spannungsabfa l l an e i n e m 1 m J2¡ - N o r m a l -
w i d e r s t a n d zugeführ t w u r d e . In d e r gewähl ten B e t r i e b s a r t d e s Sch re i -
b e r s ( 2 , 5 mV M e ß b e r e i c h und 4 mV Unte rd rückung) l i eg t s e ine F e h -
l e r g r e n z e bei 8, 3 .ic V, w a s 0,17 % d e r 5 A e n t s p r i c h t . Die S t r o m -
k o n s t a n z kann a l s o m i t a u s r e i c h e n d e r Genau igke i t ve r fo lg t w e r d e n . 
E i n h i n r e i c h e n d k o n s t a n t e r S p e i s e s t r o m wurde d u r c h V e r w e n -
dung e i n e r 6 V B l e i b a t t e r i e von 100 Ah K a p a z i t ä t und e i n e s i m Ölbad 
t h e r m o s t a t i s i e r t e n V o r w i d e r s t a n d e s e r z i e l t . Die B a t t e r i e w u r d e m i t 
e i n e m wenig u n t e r d e r E n t n a h m e S t r o m s t ä r k e l i e g e n d e n S t r o m d a u e r n d 
au fge laden , d e r u n t e r V o l l w e g g l e i c h r i c h t u n g und U m s p a n n u n g a u s e i -
n e m s t a b i l i s i e r t e n N e t z g e r ä t (+0, 1 % be i ± 15 %) e n t n o m m e n w u r d e , 
d a s s e i n e r s e i t s a m L a b o r - K o n s t a n t s p a n n u n g s n e t z (± 1 %) a n g e s c h l o s s e n 
w a r . 
Wei l U n t e r s u c h u n g e n be i v e r s c h i e d e n e n T e m p e r a t u r e n gep lan t 
w a r e n , konnte d a s Meßgefäß d u r c h E l e k t r o t h e r m a l - H e i z b a n d b i s e twa 
450 C aufgehe iz t w e r d e n . Die T e m p e r a t u r w u r d e an d e r Außenwand 
d e s R o h r e s in m i t t l e r e r Höhe d e r F ü l l u n g g e m e s s e n . Wegen d e r gu ten 
W ä r m e l e i t f ä h i g k e i t d e s F l ü s s i g m e t a l l s r e i c h t d i e s e Anordnung für u n -
s e r e Z w e c k e a u s , z u m a l d a s Meßgefäß d ick in Q u a r z w o l l e e i n g e p a c k t 
w a r . Die Spannung d e s N i - C r N i - T h e r m o e l e m e n t e s gegen e ine 0 ° - L ö t -
s t e l l e w u r d e auch m i t de in P o l y c o m p r e g i s t r i e r t . 
F i g . 2 ze ig t e ine F o t o d e r g e s a m t e n M e ß a n o r d n u n g . Auf d e r 
r e c h t e n Se i te d e s B i l d e s s i eh t m a n in den be iden G e s t e l l e n d ie R e g i -
s t r i e r g e r ä t e . W e i t e r l inks s c h l i e ß t s i ch die V a k u u m a n l a g e und die 
Re in igung für d a s A r g o n a l s Schu tzgas an . Die we iße Wolke i s t d ie 
Q u a r z w o l l e - I s o l i e r u n g , in d e r s i c h das gehe i z t e M e ß r o h r be f inde t . 
F i g . 3 ze ig t d i e s e s K e r n s t ü c k d e r Anordnung in G r o ß a u f n a h m e und 
z w a r in e i n e r g e n ü b e r F i g . 2 s p ä t e r e n , endgül t igen F o r m . Aus d e r 
t h e r m i s c h e n Q u a r z w o l l e - I s o l i e r u n g r a g t oben ein d u r c h s i c h t i g e r , e lek-
t r i s c h g e h e i z t e r Ofen h e r a u s , d e r eine w e i t e s R o h r a u s P y r e x g l a s e n t -
h ä l t , d a s m i t de in F ü l l - und S te ig rohr d e r F i g . 1 v e r s c h m o l z e n i s t . 
Die V e r b i n d u n g z w i s c h e n o b e r e m G l a s - und u n t e r e m M e t a l l t e i l e r fo lg te 
d u r c h e inen N o r m s c h l i f f NS 4 5 , wobe i die Hü l se z u m S t a h l - und d e r 
K e r n z u m G l a s t e i l d e r A p p a r a t u r g e h ö r t e . Über den G l a s k e r n w u r d e 
e ine Sonde ( s . F i g . 1) und e in V a k u u m - bzw. S c h u t z g a s a n s c h l u ß von 
außen z u g e l e i t e t . Die Sonde d ien te z u r K o n t r o l l e d e s H ö h e n s t a n d e s 
w ä h r e n d d e r M e s s u n g e n . Sie ende te m i t e i n e r Genau igke i t von_£0, 5 m m 
in d e r E b e n e d e r a n g e s c h w e i ß t e n E l e k t r o d e n . W e s e n t l i c h i s t , daß s i ch 
z e n t r a l i m f l ü s s i g e m Na n u r d ie Sonde bef indet , und d i e s e b e s t e h t auf 
den l e t z t e n 20 m m L ä n g e n u r aus e i n e m dünnen W o - D r a h t m i t 0 , 2 5 m m 
D u r c h m e s s e r ; das S t e i g r o h r i s t i m N a - R a u m z u r Se i t e w e g g e k r ö p f t . 
In V e r b i n d u n g m i t d e m r e l a t i v g r o ß e n I n n e n d u r c h m e s s e r d e s S t a h l r o h -
r e s w e r d e n so S tö rungen d e r Sondenanze ige infolge d e r h o h e n O b e r -
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flächenspannung des Na vermieden . F ig . 4 zeigt schemat isch den obe­
ren Glasteil mit den Vakuum­ und Schutzgasanschlüssen. 
Sämtliche Versuche wurden mit analysenre inem Na der F i r m a 
Merck durchgeführt, das unter r e ins tem Pe t ro l eum aufbewahrt war . 
Zum Füllen des Meßgefäßes wurden die Na­Stangen unter Abtupfen des 
Pe t ro leums rasch in ein wei tes , senkrecht stehendes Glasrohr übe r ­
führt, in dem sie sich unter Schutzgas befanden. Dieser Rohr war 
nach unten durch eine Glasfri t te abgeschlossen und über einen NS 29 
auf die Apparatur der Fig . 4 aufgesetzt . Nach oben wurde das G las ­
rohr nach Einfüllen des Na durch den obers ten Schliff der F ig . 4 v e r ­
schlossen. Das Na wurde nur wenig über seinen Schmelzpunkt e r ­
wärmt und durch Druckdifferenz in die Meßapparatur f i l t r ie r t . Auf 
dem F i l t e r bleiben die Oxydhäute zurück. Unter Spülung mit Schutz­
gas wird dann der F i l t e r te i l herausgenommen und der ob e re Ver Schluß 
entspr . Fig . 4 wiederherges te l l t . Durch Manipulieren mit dem Schutz­
gasdruck bzw. Vakuum kann nun ein Fal len oder Steigen des F l ü s s i g ­
meta l l sp iegels im Meßrohr e r re ich t werden. Am ka l ib r ie r t en G l a s ­
rohr wird der Stand des Na beobachtet und unter Berücksicht igen der 
Rohrquer schnitte der Stand im Stahlrohr da raus berechnet . Sind die 
Tempera tu ren in beiden Rohren gleich, so braucht eine Volumenände­
rung nicht berücksicht igt zu werden . Bei je 1 cm Höhenänderung des 
flüssigen Na im oberen Glas rohr wird auf jeden Schreiber eine Zei t ­
marke gegeben. Dadurch können die Größen: Höhe des F l ü s s i g m e t a l l ­
s tandes, Potent ial , S t roms tä rke , Tempera tu r und K ont akt ζ e it punkt 
der Sonde einander zugeordnet werden. 
3. DIE MESSUNG DER FÜLLHÖHE 
3 . 1 . Κ ο η t a k t ­ So nd e 
Da die Alkal imetal le gute Le i te r der Elekt r iz i tä t sind, wäre 
es das Einfachste, die Füllhöhe durch i so l ie r t eingebaute Sonden zu 
ermi t te ln , indem das F lüss igmeta l l beim Er r e i chen des be t r . F ü l l ­
standes Kontakt gibt, s. Tei l a der F ig . 5. Bei mäßigen T e m p e r a ­
turen ist d ieses Verfahren auch möglich. Aber bei 1000 C gibt es 
d re i Schwierigkeiten. Zunächst fehlt ein e lekt r i sch i so l ie rendes Mate­
r i a l , das sich für diese Tempera tu r vakuumdicht einbauen läßt und 
der Korros ion durch die Alkalimetalldämpfe widers teht . F e r n e r neigt 
das Flüss igmetal lkondensat dazu die Isola toren e lek t r i sch zu ü b e r ­
brücken. Die Kondensation müßte also verhinder t werden, indem die 
Tempera tu r der Isola toren höher gemacht wird als die i h r e r Umge­
bung, was , abgesehen von dem Aufwand, ihre Beanspruchung noch 
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weiter s te iger t . Wenn weiterhin beim Überschrei ten der normalen 
Siedetemperatur Überdruck entsteht, sind die benötigten isol ier ten 
Durchführungen dem auch nicht gewachsen, insbesondere wegen der 
he r r schenden Tempera tu r von 1000° C und der Korros ion. 
3 .2 . W id e r s t a n d s s o n d e 
Ein anderes , bekanntes Verfahren zur Bestimmung des Fü l l -
standes zeigt F ig . 5 b. Es würde sogar gestatten kontinuierlich zu 
messen , indem der e lekt r i sche Widerstand des U-förmig hochgebo-
genen und am Ende mit den Innenleitern verschweißten äußeren Rohr-
mantels der abgeschirmten Doppelleitung direkt vom Füllstand ab -
hängt. Auch die Temperaturkompensat ion gelingt gut in der Brücken-
schaltung, wenn wenigstens der Mantel und ein Innenleiter aus dem 
gleichen Werkstoff bestehen. Bei d iesem System muß die Durchführung 
durch die Wand der Apparatur nicht e lektr isch i so l ie r t erfolgen, so 
daß man sie s icher t e m p e r a t u r - und druckfest bekommen kann. Auf 
der Sonde bleiben aber Flüssigrnetal lschichten zurück und mit der 
Zeit bildet sich eine leitende Schmiere . Eine eichbare Messung des 
F lüss igmeta l l s tandes wird so vere i te l t . 
3 . 3 . E i n n e u e s W i d e r s t a nd s v e r f ah r e n 
In dem Bes t reben die bei den Verfahren 3. 1. und 3. 2. auf t re-
tenden Schwierigkeiten zu umgehen, haben wir versucht , die Änderung 
des e lekt r i schen Widerstandes des Metal lbehäl ters , in den F l ü s s i g m e -
tall eingefüllt wird, durch das e lektr isch gut leitende F lüss igmeta l l 
als Anzeige für die Höhe des F lüss igmeta l l s tandes zu verwenden. 
Die Meßanordnung nach Fig . 1 bis 4 kann zunächst den L e e r -
widers tand fests tel len, der bei gleichmäßigem Einfüllen des F lü s s ig -
meta l les e r s t langsam, dann schneller abnehmen muß. Beim Durch-
gang des F lüss igmeta l l sp iege ls im Meßgefäß durch die Ebene der an-
geschweißten e lekt r i schen Anschlüsse müss te die Widers tandsände-
rung am s tä rks ten sein, um beim weiteren Einfüllen von flüssigem 
Metall wieder ger inger zu werden. Es sind nun zwei verschiedene Ver-
fahren denkbar: eine Absolutmethode, d .h . Eichung der Füllhöhe in 
Ohm mit der Tempera tu r als P a r a m e t e r ; oder eine Relativmethode, 
bei der nur die zeitl iche Änderung des Widerstandes während des Füll-
vorganges r e g i s t r i e r t zu werden braucht . 
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Mit d e r A b s o l u t m e t h o d e könnte m a n t h e o r e t i s c h j e d e b e l i e b i g e 
F ü l l h ö h e , auch u n t e r ­ o d e r o b e r h a l b d e r a n g e s c h w e i ß t e n e l e k t r i s c h e n 
A n s c h l ü s s e , b e s t i m m e n ; a l l e r d i n g s dür f t e d ie M e ß g e n a u i g k e i t n a c h 
un ten o d e r oben s c h n e l l a b n e h m e n . Mit d e m R e l a t i w e r f a h r e n k a n n von 
v o r n e h e r e i n n u r d ie F ü l l h ö h e in u n m i t t e l b a r e r Nähe d e r a n g e s c h w e i ß ­
t en E l e k t r o d e n zu m e s s e n s e i n . 
W i r h a b e n z u n ä c h s t d a s A b s o l u t v e r f a h r e n geprüf t und b e i v e r ­
s c h i e d e n e n T e m p e r a t u r e n den W i d e r s t a n d in Abhäng igke i t von d e r Ein­
füllhöhe d e s f l ü s s i g e n Na r e g i s t r i e r t . F ü r p r a k t i s c h e n t l e e r t e s M e ß ­
r o h r , d . h . wenn d a s Na i m G l a s r o h r 200 m m hoch s t a n d , und für : ge­
fü l l tes M e ß r o h r , d . h . d a s Na s t and i m G l a s r o h r 200 m m t i e f e r auf 
M a r k e 0, s ind die e r m i t t e l t e n W i d e r s t ä n d e in d ie D a r s t e l l u n g d e r 
F i g . 6 e i n g e t r a g e n . B e i den e r s t e n M e s s u n g e n n a c h E in fü l l en d e s N a , 
d ie be i e twa 180° C d u r c h g e f ü h r t w u r d e n , t r a t z w i s c h e n g e f ü l l t e m und 
e n t l e e r t e m M e ß r o h r k a u m e in W i d e r s t a n d s u n t e r s c h i e d auf. B e i 315 C 
d a g e g e n b e t r u g d i e s e r U n t e r s c h i e d 21,9 %. ( P u n k t e χ und o in F i g . 6 ) . 
E ine W i e d e r h o l u n g be i 180° C b r a c h t e j e t z t 22 , 2 % U n t e r s c h i e d z w i ­
s c h e n l e e r e m und ge fü l l t em M e ß r o h r . Be i ca 160° C b e t r u g e r dann 
2 2 , 4 % . Man m u ß d i e s e s V e r h a l t e n so d e u t e n , daß e r s t d u r c h d a s 
H o c h h e i z e n die r i c h t i g e B e n e t z u n g z w i s c h e n d e m f r i s c h g e b e i z t e n R o h r 
a u s n i c h t r o s t e n d e m Stahl und d e m neu e ingefü l l t en Na e i n g e t r e t e n i s t . 
D a h e r w u r d e n a n s c h l i e ß e n d die U n t e r s u c h u n g e n ü b e r d i e B e n e t z u h g , 
we lche in T e i l 4 zu f inden s ind , d u r c h g e f ü h r t und e in ige w e i t e r e M e s ­
sungen , von denen h i e r s p ä t e r d ie R e d e s e i n w i r d . D a n a c h s o l l t e n 
noch M e s s u n g e n d e s W i d e r s t a n d e s in Abhäng igke i t von d e r E infü l lhöhe 
be i ca 24 5 C a u s g e f ü h r t w e r d e n , u m e ine L ü c k e in F i g . 6 zu s c h l i e s ­
s e n . E s z e i g t e s i c h a b e r , daß nun die W e r t e zu hoch l a g e n , s . F i g . 6, 
vo r a l l e m auch i m l e e r e n Z u s t a n d e d e s M e ß r o h r e s . E i n e W i e d e r h o l u n g 
d e r M e s s u n g e n be i 315° C e r g a b d i e s a u c h . B e i l ä n g e r e r B e n u t z u n g s ­
d a u e r e r h ö h t s i c h a l s o d e r W i d e r s t a n d d e r A n o r d n u n g , w a s v o r a l l e m 
auf d a s häuf ige R e i n i g e n und B e i z e n d e s M e ß r o h r e s z u r ü c k z u f ü h r e n 
se in d ü r f t e . 
In den E i c h k u r v e n d e s M e ß g e f ä ß e s ­ F i g . 7 ­ d . h . D a r s t e l l u n g 
d e r Abhäng igke i t von Einfü l lhöhe und e l e k t r i s c h e m W i d e r s t a n d m i t d e r 
T e m p e r a t u r a l s P a r a m e t e r m u ß t e n die M e s s u n g e n be i 245° C a u s den 
e b e n g e n a n n t e n G r ü n d e n h e r a u s g e l a s s e n w e r d e n . 
Wie die E i c h k u r v e n z e i g e n , t r i t t d ie g r ö ß t e W i d e r s t a n d s ä n d e ­
rung auf, wenn die f r e i e O b e r f l ä c h e d e s F l ü s s i g m e t a l l s ca 8 m m u n ­
t e r h a l b d e r a n g e s c h w e i ß t e n E l e k t r o d e n s t e h t . D i e s m u ß an d e r B e n e t ­
zung in V e r b i n d u n g m i t d e r g r o ß e n O b e r f l ä c h e n s p a n n u n g d e s f l ü s s i g e n 
Na l i egen ­ M e n i s k u s b i l d u n g , ( in F i g . 7 s ind n u r M e s s u n g e n n a c h E r ­
r e i c h e n e i n e r gu ten B e n e t z u n g v e r w e n d e t ) . 
13 
Zusammenfassend is t über die Absolutmethode für die Messung 
der Einfüllhöhe festzustel len, daß sie sich in der P r a x i s schlecht an -
wenden läßt; Der Widerstand hängt sehr vom Benetzungszustand ab, 
sodaß e r s t eine bes t immte Tempera tu r überschr i t ten sein muß, um 
ihn eichbar angeben zu können. F e r n e r ändert sich schon der L e e r -
widerstand des Meßgefäßes mit se iner Benutzung bzw. Reinigung. 
B e s s e r geeignet ist die Relativmethode, weil keine Eichung e r -
forder l ich is t und sich die vom Fülls tand abhängige Wiederstandsände-
rung gut r e g i s t r i e r e n läßt. F ig . 8 zeigt ein Beispiel e iner solchen R e -
g is t r i e rung . Die Schreibstreifen m e h r e r e r Meßgeräte sind dabei schon 
kombinier t . Die Absz i sse weist verschiedene Maßstäbe und Einheiten 
auf, von links nach rech ts zunächst die Tempera tu r im Meßrohr und 
im oberen Glas rohr in °C, dann die Stärke des Meßst romes in A, den 
Spannungsabfall am Meßrohr in mV (wegen der Konstanz des Meß-
s t r o m e s zeigt die Po ten t ia l reg i s t r i e rung sofort den Verlauf des Wider-
standes) und das Arbei ten der Kontaktsonde. Die Ordinate is t die Zeit, 
zunehmend von unten nach oben. Ganz am rechten Rande sind Ze i t -
marken (ZM) angegeben. Bei ZM 0 beginnt die Messung; das flüssige 
Na steht im oberen Glas rohr bei der Höhenmarke 0. Durch Steigern 
des Schutzgasdruckes im unteren Stahlrohr stieg es nun mit gleich-
mäßiger Geschwindigkeit in das Glas rohr hinein, wobei nach je 10 m m 
Steighöhe eine Ze i tmarke gegeben wurde. Das Abreißen des Kontaktes 
an der Sonde r e g i s t r i e r t e den Zeitpunkt K^ des Durchganges des Flüs-
s igkei ts -Spiegels durch die Meßebene der angeschweißten Elektroden. 
Nachdem das Na bei ZM 21 um 210 m m im Glas röhr angestiegen war , 
wurde die Druckvertei lung so umgeschal tet , daß es wieder langsam 
und gleichmäßig absank, d .h . im Metal l rohr anst ieg. Den Durchgang 
des F lüss igke i t s sp iege ls durch die Elektrodenebene kennzeichnet der 
wiedere insetzende (K¿) Kontakt mit der Sonde. Während der Messung 
war die T e m p e r a t u r im Stahlrohr fast konstant und hinreichend genau 
gleich der im Glas roh r . Der Meßst rom war völlig konstant geblieben, 
sodaß die Po ten t i a l reg i s t r i e rung ein Abbild des Widers tandsver laufes 
i s t . Wie e rwar te t , beschre ib t die Kurve bei den beiden Kontaktpunkten 
einen Wendepunkt; aber man muß auch feststel len, daß die Kontakt-
und Wendepunkte nicht zusammenfal len, was sich schon in F ig . 7 da -
durch andeutete, daß der Bere ich größter Empfindlichkeit nicht s y m -
m e t r i s c h u m ± 0 he rumlag , sondern nach negativem Flüss igkei t ss tand 
im Meta l l rohr verschoben war . Da beim Absinken des Na im Metal l -
rohr der Wendepunkt nach dem Kontaktpunkt und beim Ansteigen der 
Wendepunkt vor dem Kontakt l iegt , muß sich eine Benetzungsschicht 
an der Innenwand des Stahlrohres hochziehen, welche diese Fälschung 
der Anzeige hervorruf t . Aus dem Abstand von Kontakt- und Wende-
punkt, ausgedrückt in Ze i tmarken , kann man die Anzeigeabweichung 
e rmi t t e ln . Sie bet rägt in F ig . 8 beim Absinken des F lüss igmeta l l s sp ie -
gels im Metal l rohr 8, 6 m m und beim Ansteigen 6, 1 m m Füllhöhe. 
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Bei insgesamt 11 Regis t r ie rungen nach Art der F ig . 8 ergaben 
sich die in Tabelle 1 zusammengeste l l ten Werte der Abweichung zwi­
schen Wendepunkt und Kontaktpunkt, ausgedrückt in m m Einfüllhöhe. 
Insbesondere bei ansteigendem Na­Spiegel ist die Streuung der Werte 
ziemlich groß. Ab Messung 7 wird die Abweichung zwischen Wende­
und Kontaktpunkt bei im Stahlrohr ansteigendem Na­Spiegel auffällig 
kleiner als bei den Messungen 1 bis 6. Die Messungen 7 ­ 1 1 sind 
1 Monat später als die Messungen 1 ­ 6 ausgeführt worden. Anschei ­
nend hat sich inzwischen die Benetzung versch lech te r t , was sich bei 
steigendem Na­Spiegel zunächst mehr auswirkte als bei fallendem Na. 
Die große Streuung der Werte von Tabelle 1 rechtfer t igt e s , 
keine Ausgleichsrechnung nach der Methode der kleinsten Quadrate 
durchzuführen. Nach einfacher a r i thmet i scher Mittelwertbildung kann 
man aussagen, daß bei ansteigendem Na der Wendepunkt ca 6 m m vor 
der r ichtigen Einfüllhöhe und bei absinkendem . Na ca 8 mm nach dem 
richtigen Flüss igkei tss tand r e g i s t r i e r t wird. Berücksicht igt man dies 
bei der Anwendung des Verfahrens , so kann man den richtigen Fü l l ­
stand ganz gut einhalten. Bei ansteigendem Na z . B . ist die Berück­
sichtigung der Abweichung gar nicht schwer, denn beim Füllen eines 
Gefäßes mit Na unter Beobachtung der Regis t r ie rung des Potent ia ls 
auf dem Schreiber , kann man den Wendepunkt ja e r s t einwandfrei e r ­
kennen, nachdem er schon überschr i t t en ist , sodaß die Tatsache , daß 
er erscheint , wenn das F lüss igmeta l l noch 6 mm unterhalb der r i ch ­
tigen Einfüllhöhe steht, als sehr zweckmäßig empfunden wird. Das 
Ablassen des flüssigen Na bis auf die Höhe der angeschweißten Elek­
troden gelingt nach d iesem Verfahren aber auch; jedoch ist dazu etwas 
Gewöhnung an die Art und Weise er forder l ich , wie die Regis t r i e rkurve 
auf dem Schreiber e rsche in t . Hier sei darauf hingewiesen, daß eine 
beachtliche Steigerung der Genauigkeit e rz ie l t werden kann, wenn ein 
differenzierender V e r s t ä r k e r für die Regis t r ierung der Wendepunkte 
eingesetzt wird. Der weniger markante Wendepunkt wird dadurch in 
eine Spitze der r e g i s t r i e r t e n Kurve verwandelt . Siehe den Anhang am 
Ende d ieses Ber ich tes . 
Übrigens eignet sich das Verfahren auch noch bei ungünstige­
r e m Meßquerschnit t . Bei dem hier verwendeten Rohr 75, 5 χ 69» 5 m m 
0 beträgt die Widerstandsänderung durch das eingefüllte flüssige Na 
ca 0, 2 muT/ , die mit einem Schreiberaus schlag von 100 m m Größe 
r e g i s t r i e r t werden, bei einer Nullpunktsunterdrückung von 0, 63 miß . 
Die Regis t r ierung enthält also große Empfindl ichkei tsreserven, sodaß 
sie bei kleinem Gefäß­Durchmesser und größererWandstärke noch ar­
beitet . In Kapitel 5 d ieses Ber ichtes wird auch ein Rohr 40 χ 24 m m 
Durchmesse r mit Erfolg verwendet. 
Die Untersuchungen über die Fülls tandanzeige wurden durch 
eine Meßreihe abgeschlossen, mit welcher die Abweichungen bei 
achtmaligem Füllen nach unse rem Relat ivverfahren e rmi t te l t wurden. 
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Im Gegensatz zu den bisher igen Messungen wurde nicht e r s t die ganze 
Kurve geschrieben und dann die Abweichung zwischen Wendepunkt und 
m i t r e g i s t r i e r t e m Kontaktpunkt untersucht , sondern während das Flüs­
s igmetal l im Meßrohr anstieg oder absank, wurde vom Beobachter des 
Schre ibers in dem Augenblick eine Ze i tmarke gegeben, in dem er die 
r ichtige Füllhöhe für e r re ich t hielt . Da zugleich der Kontaktpunkt ­
a lso die wahre richtige Füllhöhe ­ auf einem anderen Schreiber r e g i ­
s t r i e r t wurde, konnte der Füllfehler festgestell t werden. Bei d ie se r 
Meßreihe betrug der Papiervorschub auch wieder 1600 m m / h . Auf eine 
etwaige Kor rek tur zwischen der Aufzeichnung der Schreibfeder und 
der Zei tmarkenfeder wurde besonders geachtet. Die Lage der Kontakt­
sonde im Meßrohr ist in ih re r Höhe auf ¿Γ 0, 5 m m genau bekannt. 
Die Ergebnisse der 8 Messungen sind in Tab. 2 zusammenge­
stel l t . Bei Messung d und e wurde nur das Füllen mit Na geprüft, um 
nicht durch die sonst schon geschriebene Kurve für das Ablassen des 
Na beeinflußt zu werden. Diese beiden sind etwas schlechter a l s das 
a r i thmet i sche Mittel aus allen Messungen bei steigendem Na. Im Übri­
gen sieht man, daß stets zu hoch eingefüllt und zu tief abgelassen wird; 
und zwar im ar i thmet i schen Mittel 2,7 mm zu hoch eingefüllt und 
4, 5 m m zu tief abgelassen. 
Man könnte die Genauigkeit des Verfahrens weiter s te igern , 
indem man die anzuschweißenden Elektroden von vornehere in um die 
genannten Beträge ve r se t z t . 
4 . STUDIUM DER BENETZUNG. 
4. 1. A l l g e m e i n e s . 
F ü r die Benetzungsversuche sollte eine wohldefinierte innere 
Oberfläche des Meßgefäßes vorl iegen. Dieses Gefäß ist aus einem 
handelsüblichen Rohr der Qualität AN 11 (Mannesmann, Düsseldorf) 
gebaut. Das ist ein mit Nb s t ab i l i s i e r t e r Chrom­Nickel­Stahl ; Werk­
stoff­Nr. 496I . Es wurden m e h r e r e Versuche gefahren, die sich 
durch die Ar t der Beizung unterscheiden. 
4. 2. O x y d i e r e n d e B e i z e 
Meßgefäß mit dena tu r i e r t em Aethylalkohol und anschließend 
mit des t i l l i e r t em Wasse r ausgespül t . 
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10 Minuten geheizt mit frisch zubereiteter Beize der Zusam-
mensetzung 
12, 5 Vol. -Teile konz. Salpetersäure 
2,5 l1 konz. Flußsäure 
3 " konz. Schwefelsäure 
100 " dest. Wasser 
3 mal mit dest. Wasser nachgewaschen. Um wasserfre i zu 
machen, 3 mal mit Aethylalkohol abs. p. a. gespült. 
Sofort in die Apparatur eingebaut und unter Argon-Gas gesetzt. 
Aufgeheizt auf 100 C unter Vakuum. 
Danach wurden ca 400 g Na, wie am Ende von Kap. 2 geschil-
dert , bei ca 100° C in das Meßgefäß hinein fi l tr iert und 500 Torr Ar -
Schutzgasdruck gegeben. Die regis t r ierende Meßeinrichtung war beim 
Einlaufen des Na schon in Betrieb: 
Potential am Meßrohr mit Linecomp reg is t r ie r t , 
Meßbereich 2, 50 mV 
Unterdrückung 2, 95 mV 
Temperatur am Meßrohr mit Polycomp reg is t r ie r t , 
Meßstelle 2 
Meßbereich 15 mV 
Unterdrückung 4 mV 
Strom durch das Meßrohr mit Polycomp reg is t r i e r t , 
Meßstelle 1 
Meßbereich 15 mV 
Unterdrückung 0 mV 
Papiervorschub: Bei beiden Schreibern 80 m m / h . Auf beide 
Schreibstreifen konnten bei Bedarf synchrone Zeitmarken gegeben 
werden. 
Mit der genannten Beize wurden 3 Versuchsreihen gefahren, 
dazwischen das Na aus dem Rohr entleert und unter Schutzgas gehal-
ten und das Rohr wie beschrieben gereinigt. Die 3 Ergebnisse s t im-
men einigermaßen überein und werden an Hand der Fig. 9 und 10 
er läuter t . 
In Fig. 9 erkennt man bei der Zeitmarke 1, daß sich das Ein-
füllen von ca 400 g Na bei 108° C mit einer Änderung des elektrischen 
Widerstandes zwischen den angeschweißten Potentialdrähten von nur 
1, 3 % auswirkt. 
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B e i Z M 1 w u r d e auch e in P r o g r a m m r e g l e r e i n g e s c h a l t e t , der 
be i e i n e m Umlauf d e r Z e i t p l a n s c h e i b e i n n e r h a l b 8 Stunden die Appara­
tur von 50° C auf 350 C z e i t l i n e a r hinauf und w i e d e r herunter fährt, 
sodaß a l s o 300 C T e m p e r a t u r ä n d e r u n g in 4 Stunden d u r c h l a u f e n w u r ­
d e n . B e i m Aufhe i zen , d a s nach z u n ä c h s t k l e inen Schwingungen fast 
z e i t l i n e a r e r fo lg t e ( s . F i g . 9), s t e ig t d e r e l e k t r i s c h e W i d e r s t a n d n ich t 
e in fach , s o n d e r n n a c h a n f ä n g l i c h e r Z u n a h m e b i s ca 180° C b le ib t e r 
k o n s t a n t b i s 225° C, fäl l t dann s o g a r b i s ca 260° C, b le ib t dann w i e d e r 
k o n s t a n t auf d e m k l e i n e n W e r t b i s z u r T e m p e r a t u r von 290 C. E r s t 
n a c h Ü b e r s c h r e i t e n von 290° C n i m m t d e r W i d e r s t a n d d a u e r n d m i t d e r 
T e m p e r a t u r zu und z w a r m i t g l e i c h b l e i b e n d e r Ste igung. D i e s e s V e r ­
h a l t e n m u ß m a n doch so a u s l e g e n , daß e r s t o b e r h a l b 290° C d ie vo l l e 
B e n e t z u n g e i n g e t r e t e n i s t , dodaß s i ch d ie pos i t i ven T e m p e r a t u r k o e f f i ­
z i e n t e n d e s e l e k t r i s c h e n W i d e r s t a n d e s von n i c h t r o s t e n d e m Stahl und 
von Na r i c h t i g a u s w i r k e n . Z u v o r ha t be i s t e i g e n d e r T e m p e r a t u r d ie 
V e r b e s s e r u n g d e r B e n e t z u n g , d . h . d ie A b n a h m e d e s Ü b e r g a n g s w i d e r ­
s t a n d e s z w i s c h e n R o h r und f l ü s s i g e m Na die T e m p e r a t u r k o e f f i z i e n t e n 
k o m p e n s i e r t o d e r s o g a r ü b e r t r o f f e n . 
N a c h d e m 354° C e r r e i c h t w a r e n , f äh r t d e r Z e i t p l a n r e g l e r d ie 
A p p a r a t u r p r a k t i s c h l i n e a r w i e d e r h e r u n t e r auf 100 C. D e r e l e k t r i ­
s c h e W i d e r s t a n d d e r A n o r d n u n g folgt ohne U n r e g e l m ä ß i g k e i t e n l i n e a r 
und fäl l t be i 108° C ­ d e r u r s p r ü n g l i c h e n E i n f ü l l t e m p e r a t u r ­ auf 
0, 69 mJ2i . D i e s e n W e r t a l s o h ä t t e d ie A p p a r a t u r nach d e m Einfü l len 
d e s Na s c h o n v o r d e m T e m p e r a t u r z y k l u s h a b e n m ü s s e n , a n s t a t t d e r 
g e m e s s e n e n 0 , 7 7 m i ß zu Beg inn , wenn ke ine B e n e t z u n g s s c h w i e r i g ­
k e i t e n a u f g e t r e t e n w ä r e n . 
U n m i t t e l b a r n a c h d e m H e r u n t e r f a h r e n auf 100 C führ te d e r 
Z e i t p l a n r e g l e r den T e m p e r a t u r z y k l u s noch e i n m a l d u r c h ; s . F i g . 10. 
Dabe i s t i e g d e r W i d e r s t a n d d e s Meßgefäßes p r a k t i s c h l i n e a r m i t d e r 
T e m p e r a t u r an ohne die U n r e g e l m ä ß i g k e i t e n d e s e r s t m a l i g e n H o c h ­
f a h r e n s , d . h . d i e gute B e n e t z u n g w a r u n v e r ä n d e r t b e s t e h e n g e b l i e b e n . 
E i n e d e r 3 V e r s u c h s r e i h e n w u r d e n ich t in d e m R o h r 7 5 , 5 χ 
69 , 5 m m ψ g e f a h r e n , s o n d e r n in e i n e m Gefäß 40 χ 24 m m φ , a l s o be i 
g r ö ß e r e W a n d s t ä r k e und g e r i n g e r e m D u r c h m e s s e r . D a d u r c h i s t d e r 
d u r c h d a s R o h r b e d i n g t e p a r a l l e l l i e g e n d e W i d e r s t a n d k l e i n e r , d e r in 
S e r i e l i e g e n d e g r ö ß e r ; a n d e r e r s e i t s i s t auch die N a ­ F ü l l u n g g e r i n g e r 
und e s w a r d ie F r a g e , ob d ie B e n e t z u n g s ä n d e r u n g auch in d i e s e m 
F a l l e n a c h u n s e r e m V e r f a h r e n a n g e g e b e n w e r d e n k a n n . Die M e s s u n g 
e r g a b ein be i 195° C b e g i n n e n d e s und be i 244° C b e e n d e t e s A u s k n i c k e n 
d e r R e g i s t r i e r k u r v e u m 10 m m Höhe , a l s o e inen e i n w a n d f r e i e n N a c h ­
w e i s d e r B e n e t z u n g s v e r b e s s e r u n g . Daß d a s E n d e schon be i 244 C 
e r r e i c h t w u r d e , kann d a r a n l i e g e n , daß es s i c h u m e in a n d e r e s M e ß ­
gefäß h a n d e l t , d a s d u r c h H e r a u s d r e h e n aus d e m vo l l en M a t e r i a l e n t ­
s t a n d e n w a r . 
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4 . 3 . N i c h t o x y d i e r e n d e B e i z e . 
Die A r t und W e i s e , wie b e i d e r M e s s u n g 4 . 2. die B e n e t z u n g 
b e s s e r w u r d e , l i eße die Deutung zu, daß e in e l e k t r i s c h z i e m l i c h i s o ­
l i e r e n d e r d ü n n e r Oxydf i lm d ie Innenwand d e s R o h r e s b e d e c k t e , d e r 
vom flüssigen Na e r s t b e s e i t i g t w i r d . Die V e r s u c h s r e i h e 4 . 2 . w u r d e 
d a h e r u n t e r V e r w e n d u n g e i n e r B e i z e w i e d e r h o l t , d ie k e i n e Saue r s to f f 
abgebenden B e s t a n d t e i l e en th i e l t . 
N a c h d e m d a s R o h r von Na e n t l e e r t w a r , w u r d e es in d e r u n t e r 
4 . 2 . b e s c h r i e b e n e n W e i s e g e r e i n i g t , a b e r a l s B e i z e 5 % ­ i g e S a l z ­
s ä u r e benu t z t , d ie 20 Minuten e i n w i r k t e . Al le ü b r i g e n D a t e n , auch 
d e r R e g i s t r i e r u n g , b l i eben u n v e r ä n d e r t . B e i m H o c h f a h r e n d e r T e m p e ­
r a t u r b l i eb d e r e l e k t r i s c h e W i d e r s t a n d z u n ä c h s t k o n s t a n t , u m dann 
e r s t l a n g s a m , s c h l i e ß l i c h n o r m a l s t a r k a n z u s t e i g e n , sodaß b i s dah in 
d e r E i n d r u c k b e s t a n d , d ie B e n e t z u n g s e i ab 180° C vo l l e i n g e t r e t e n . 
Ab 226° C l i eß a b e r d ie Z u n a h m e d e s e l e k t r i s c h e n W i d e r s t a n d e s , t r o t z 
w e i t e r h i n l i n e a r a n s t e i g e n d e r T e m p e r a t u r , w i e d e r n a c h . E s k o m m t 
b i s z u r W i d e r s t a n d s a b n a h m e b e i s t e i g e n d e r T e m p e r a t u r und e r s t be i 
296 C w i r d die w a h r s c h e i n l i c h endgül t ige B e n e t z u n g e r r e i c h t . B e i 
d e r Abkühlung und be i e r n e u t e m T e m p e r a t u r z y k l u s t r e t e n k e i n e U n ­
r e g e l m ä ß i g k e i t e n m e h r auf. 
Die l e t z t e V e r s u c h s r e i h e w u r d e m i t d e m e i n z i g e n U n t e r s c h i e d 
w i e d e r h o l t , daß a l s B e i z e n i ch t 5%­ ige s o n d e r n 15%­ ige S a l z s ä u r e 
v e r w e n d e t w u r d e . Sofort b e i m E i n s e t z e n d e r Τ e m p e r a t u r z u n ä h m e 
s inkt d e r W i d e r s t a n d d e r A n o r d n u n g , s t e i g t dann w i e d e r , s o d a ß m a n 
bei 176° C den E i n d r u c k h a t , d ie B e n e t z u n g s e i e r r e i c h t . A b e r be i 
212 C n i m m t d e r W i d e r s t a n d n ich t w e i t e r zu , t r o t z w a c h s e n d e r Tem­
p e r a t u r , fäl l t s o g a r , und e r s t ab 290° C dü r f t e d ie vo l l e B e n e t z u n g 
e i n g e t r e t e n s e i n . 
Auch eine B e i z e , d i e s a u e r s t o f f a b g e b e n d e B e s t a n d t e i l e n i ch t 
en thä l t , l äß t d ie B e n e t z u n g s s c h w i e r i g k e i t e n n i ch t v e r m e i d e n , d i e i m 
zwe i t en T e m p e r a t u r z y k l u s n i ch t m e h r a u f t r e t e n . 
Die b e i d e n M e ß r e i h e n u n t e r B e i z e n m i t 5 bzw. 1 5 % ­ i g e r S a l z ­
s ä u r e h a b e n e inen gut ü b e r e i n s t i m m e n d e n V e r l a u f g e z e i g t . Die M e s ­
sungen nach V e r w e n d u n g e i n e r B e i z e , die auch Saue r s to f f a b g e b e n d e 
B e s t a n d t e i l e en th i e l t , g l e i c h e n s i c h n ich t so in i h r e m Ver l au f . Die 
T e m p e r a t u r , be i d e r die vo l l e B e n e t z u n g e r r e i c h t i s t , ü b e r e i n s t i m m t 
be i e i n e r von 3 M e ß r e i h e n a b e r gut m i t den W e r t e n von d e r H C l ­ B e i ­
zung, wie m a n aus T a b . 3 e r s i e h t . ( D o r t s ind für d i e 5 a u s g e f ü h r t e n 
M e ß r e i h e n d ie T e m p e r a t u r e n z u s a m m e n g e s t e l l t , b e i d e n e n die v o l l ­
s t änd ige B e n e t z u n g e r r e i c h t w u r d e ) . Die b e i d e n a n d e r e n M e ß r e i h e n 
z e i g e n nach oben und unten g r ö ß e r e S t r e u u n g . D a s E i n s e t z e n d e r 
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Bene tzungsverbesse rung mi t s te igender Tempera tu r erfolgt sehr un-
t e r sch ied l i ch , te i l s sofort , te i l s e r s t bei höhe re r T e m p e r a t u r . Wieder-
holungen von Messungen, nachdem die Appara tur in benetz tem Zustand 
einen Monat lang unter Schutzgas bei ca 20° C (a lso mi t e r s t a r r t e m Na) 
geruht ha t te , e rgaben beim Wiederaufheizen zunächst andere Wider -
s t andswer t e , die wieder etwas sch lech te re Benetzung anzeigten. 
Um die Benetzung genau zu s tudieren , müßten zahl re iche V e r -
suchs re ihen gefahren werden unter Veränderung von R o h r m a t e r i a l , 
mechan i sche r Rauhigkeit , chemischer Behandlung, Aufheizgeschwin-
digkeit , Ve r suchsdaue r und bei versch iedenen F lüss igmeta l l en und 
Spureneinf lüssen. Das führt über den Rahmen des h ier zunächst Beab-
sichtigten h inaus . F ü r uns ist wichtig, daß die von uns verwendeten 
Rohre bei der üblichen Reinigungsweise und bei e iner Aufheizgeschwin-
digkeit von 75° C/h e r s t bei Überschre i t en e iner T e m p e r a t u r von ca 
240 bis 320 C volle Benetzung mit f lüssigem Na zeigten, daß die B e -
netzung nicht plötzlich e insetz t und daß sie sich bei außer Be t r ieb b e -
findlichen Anlagen langsam wieder v e r s c h l e c h t e r t . 
5. BLASENNACHWEIS. 
5. 1. A l l g e m e i n e s 
Ein Blasennachweis is t wichtig bei Siedevorgängen und im 
Fa l le von Zweiphasens t römung mi t e igenem Dampf oder auch m i t -
g e r i s s e n e m Schutzgas z . B . Da der Dampf oder Gase eine wesent l ich 
sch lech te re e lek t r i sche Leitfähigkeit haben als das flüssige Metall , 
müßte unse re Methode der Messung des e lek t r i schen Querwiders tandes 
zum Blasennachweis geeignet sein. 
Die Appara tu r nach F ig . 1 - 3 wurde um eine T e m p e r a t u r m e ß -
stel le mi t The rmoe lemen t e rwe i t e r t , die am s täh lernen Meßrohr ca 
3 cm oberha lb der Heizung saß und durch Anzeigen der T e m p e r a t u r -
erhöhung infolge von Kondensa t ionswärme einen Beweis für das Sieden 
e r b r a c h t e . R e g i s t r i e r t wurde a lso: Die T e m p e r a t u r am geheizten Tei l 
des Meßroh re s und am Kondensat ionste i l , der Potent ialabfal l und der 
Meßs t rom; die Kontaktspi tze blieb auch e ingeschal te t . 
5 .2 . S i e d e b l a s e n . 
In der schon wei ter oben beschr iebenen Weise mit Na gefüllt, 
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wurde die Appara tur unter mäßigem Schutzgasdruck ( 100 - 150 mbar) 
auf eine bes t immte T e m p e r a t u r eingefahren und dann der Druck e r n i e -
dr igt , sodaß Sieden e inse tz te . Wie nach der Dampfdruckkurve zu e r -
war ten , t r a t bei e inem Druck von 10 T o r r das Sieden e r s t oberhalb 
440° C ein. F ig . 11 zeigt eine Reg i s t r i e rung des Vorganges . Die T e m -
pera tu r unten im Meßrohr ist zunächst auf ca 450° C eingefahren, wo-
bei das Rohr oben 186 C angenommen hat . Bei ZM 2 wurde der Druck 
auf 10"·* m m Hg he rabgese tz t . Sofort sinkt die T e m p e r a t u r im unteren 
Teil des Meßrohres unter 441 C, während ein wenig spä te r im Kon-
densa t ions raum die T e m p e r a t u r von 186° C auf 255° C ans te ig t . Das 
is t ein s i che re s Zeichen für das F r e i w e r d e n von Kondensa t ionswärme, 
und das Absinken der T e m p e r a t u r unten im Rohr is t durch Ve rb rauch 
von Verdampfungswärme gut zu e r k l ä r e n . Das Na im Rohr siedet a l so . 
Die Aufzeichnung des vo rhe r konstanten Poten t ia l s ist bei völlig u n v e r -
änder t em Meßs t rom mit dem Einse tzen des Siedens etwas gesunken 
und vor a l lem schwankend geworden. Diese Schwankungen zeigt die 
Reg is t r i e rung der Kontaktelektrode besonder s schön. (Ihre Empfind-
lichkeit is t eben g rößer , weil die , e l ek t r i s ch gesehen, pa ra l l e l liegen-
de Rohrwandung fehlt. Man kann die hohe Empfindlichkeit e iner Mittel-
elektrode dann ausnutzen, wenn eine i so l i e r t e E lek t rode in der Appa-
ra tu r technisch möglich i s t ) . Bei ZM 3 wurde der Schutzgasdruck 
wieder auf ca 130 mba r erhöht . Sofort hören die Schwankungen bei der 
Regis t r i e rung der Kontaktelektrode und des Querwide r s t andes auf. 
Im Kondensa t ionsraum sinkt die T e m p e r a t u r wieder . Unten im Rohr 
steigt s i e , fällt dann aber auch kurzze i t ig , wohl weil nun kä l t e r e s Na 
von oben herabt ropf t . Schließlich nehmen al le Größen die u r s p r ü n g -
lichen Werte wieder an. Der Ver such wurde m e h r m a l s mit p rak t i sch 
gleichem Ergebnis ausgeführt . 
Bei der Wide r s t ands r eg i s t r i e rung wäre infolge der Siedeblasen 
eine Zunahme und ein Unrege lmäßigwerden zu e r w a r t e n gewesen. Die 
Unregelmäßigkei ten sind aufgetreten; aber eine Wide r s t andsabnahme . 
Offensichtlich überwiegt der Tempera ture inf luß den Quer schn i t t s e in -
fluß. 
Man sieht: Empfindlicher als der Widers tand r e a g i e r t die Tem-
pe ra tu r auf das Sieden infolge der Auswirkung von Verdampfungs- und 
Kondensa t ionswärme. Die T e m p e r a t u r r e g i s t r i e r u n g löst aber die 
Struktur des Vorganges nicht so s t a r k auf wie die W i d e r s t a n s r e g i s t r i e -
rung. 
Als Nächs tes i n t e r e s s i e r t e , ob man mi t u n s e r e m Ver fahren 
auch fes ts te l len kann, wenn sich unten im Siedegefäß gebildete Dampf-
blasen während des Aufsteigens in der F lüss igke i t wieder auflösen. 
Dazu wurde eine zweite Gruppe d i a m e t r a l e r Elekt roden 40 m m obe r -
halb der e r s t en an das Meßrohr angeschweißt und eine ge t rennte Spei -
sung mit konstantem Strom sowie ein w e i t e r e r Linecomp zur Reg i s t r i e -
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rung des Potent ia l s angesch lossen . F e r n e r wurde mit e iner schnell 
folgenden Transduk to r rege lung die T e m p e r a t u r im Meßrohr konstant 
gehal ten. Die Regelung wirkte auf den He izs t rom, der auch r e g i s t r i e r t 
wurde . In F ig . 12 sieht man unterhalb der ZM 10 das t e m p e r a t u r m ä s ­
sige Hochfahren de r Anordnung. Zwischen Ζ M 10 und 12 e r r e i c h t die 
Regelung die konstante T e m p e r a t u r 476° C. Bei ZM 14 wurde der Druck 
he r abgese t z t . Sofort werden die vorher konstanten Potent ia le unruhig ­
unten sehr , oben weniger ­ und ebenso die T e m p e r a t u r unten am Meß­
gefäß; die aber infolge der Regelung jetzt nicht wegläuft. Das s t a rke 
Einse tzen der Regelung erkennt man am He iz s t rom. Kurz vor ZM 15 
wurde de r Druck wieder v e r g r ö ß e r t und alle Werte nehmen den u r ­
sprüngl ichen Zustand wieder an. 
Die schär f s te Reaktion auf das Einse tzen des Siedens zeigt de r 
gerege l te He iz s t rom; er weist aber ke iner le i Fe in s t ruk tu r auf, die 
nähere Auskunft über den Siedevorgang geben könnte. Das untere P o ­
tent ia l macht grobe Schwankungen und steigt als Ganzes e twas . Man 
kann das a ls Auswirkung großer Siedeblasen auffassen. Das obere P o ­
tent ial macht feine Schwankungen und sinkt e twas . Das L e t z t e r e i s t 
durch Abkühlung an der Oberf läche infolge des Siedens vers tändl ich ; 
die Regelung geht von der b u l k ­ T e m p e r a t u r a u s . Die nur kleinen 
Schwankungen könnten auf nur k le inere Blasen hinweisen. 
5. 3. S c h u t z g a s b l a s e n . 
Um den Blasennachweis zu prüfen, wurden durch einen schwa­
chen und dann durch einen s t a rken Schutzgas s t r ö m unten im F l ü s s i g ­
meta l l Blasen e rzeug t , die dann aufsteigen mußten . E rgebn i s : Keiner­
lei R e g i s t r i e r u n g . Bei n ä h e r e r Überlegung is t d ieses Ergebnis aber 
nicht e r s t aun l i ch . Eine mi t ten in de r F lüss igke i t e rzeug te und v o r ­
handene Schutzgasblase beeinflußt den Widers tand der Meßanordnung 
gar nicht . Die Stromfäden weichen in der gutleitenden F lüss igke i t 
einfach etwas aus und Tempera tu rände rungen werden durch Blasen 
von gle icher T e m p e r a t u r , wie die F lüss igke i t sie aufweist, auch nicht 
he rvorge ru fen . Bildet s ich die Blase dagegen als Siedeblase an der 
Wand, so wird der w i r k s a m e Querschni t t des L e i t e r s durch das Auf­
s i tzen der Blase auf der Wand ta t säch l ich v e r r i n g e r t und be im Ab­
lösen und Aufsteigen der Blase werden T e m p e r a t u r ä n d e r u n ­
gen in der F lüss igke i t he rvo rge ru fen . 
Insgesamt kann man über den Blasennachweis sagen, daß nach 
u n s e r e m Verfahren Siedeblasen gut nachgewiesen werden können, daß 
man wohl auch große und kleine Siedeblasen un te r sche iden kann, daß 
aber im bulk befindliche Schutzgasblasen oder derg le ichen nicht e r ­
faßt werden. 
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Tabelle 1: Höhenunterschied zwischen Wende­ und Kontaktpunkt bei 
der Fül l s tandanzeige . 
Messung 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 
9 
10 
11 
Bewegung 
des Na 
im Stahlrohr 
I 
* 
* 
4 
i 
ψ 
Wendepunkt 
m m vor m m nach 
K ont akt punkt 
8, 6 
7 , 2 
8 , 5 
6 , 1 
7 . 5 
5. 8 
3. 1 
4. 1 
2 . 6 
7 . 6 
6 , 3 
9 , 2 
9 , 3 
8 , 6 
8, 0 
4 , 7 
6, 8 
8, 0 
6 , 7 
9 , 0 
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Tabel le 2: Ablaß- und Einfüllfehler bei der Fül ls tandanzeige . 
Messung 
a 
b 
c 
d 
e 
f 
g 
h 
Richtung 
in 
Meta l l rohr 
* 
m m 
7,4 
1,2 
4 , 0 
2 ,1 
2 ,3 
3,4 
3, 1 
3 , 9 
9,4 
2 ,4 
0 ,8 
1,9 
2 ,8 
3, 5 
zu 
tief / h o c h 
abge lassen 
zu tief 
zu tief 
zu tief 
zu tief 
zu tief 
zu tief 
zu 
tief / hoch 
eingefüllt 
zu hoch 
zu hoch 
zu hoch 
zu hoch 
zu hoch 
zu hoch 
zu hoch 
zu hoch 
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Tabelle 3: Benetzung zwischen f lüssigem Na und n ich t ros tendem 
Stahl. 
Meßreihe 
Vorversuch 
Vorversuch 
4 . 2 
4 . 3 
4 . 3 
1 Rohr 
m m Ç) 
40 χ 24 
75 ,5 χ 69 ,5 
75, 5 χ 69 ,5 
75, 5 χ 69 ,5 
75, 5 χ 69 ,5 
Bearbei tung 
ausgedreh t 
\ 
/ 
> h a n d e l s ­
üblich 
Beize 
\ 
) 
y s iehe 
S. 12 
5% HCl 
15% HCl 
volle 
Benetzung 
bei 
244° C 
320° C 
290° C 
296° C 
290° C 
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8. V e r b e s s e r u n g d e r F ü l 1 s t a n d a n ζ e i g e d u r c h 
V e r w e n d u n g e i n e s D i ff e r e η ζ i e r g 1 i e d e s . 
Bei u n s e r e r Bes t immung der r icht igen Einfüllhöhe von Flüss ig­
meta l l en wurden die Wendepunkte einer Reg i s t r i e rku rve en t spr . F ig . 8 
benutzt . Im Kap. 3. 3 i s t schon erwähnt , daß ein Differenzieren der 
R e g i s t r i e r k u r v e eine wesent l iche Verbesse rung bedeutet , da der etwas 
schwier ig fes tzus te l lende Wendepunkt der Kurve dadurch in eine leicht 
zu erkennende Kurvenspi tze verwandel t wird . Dementsprechend wurde 
zwischen die Po ten t i a lk lemmen des Meßrohres und den Schre iber eine 
d i f ferenzierende Anordnung mit den zugehörigen V e r s t ä r k e r n und F i l ­
t e r n e ingeschal te t . F ig . 13 zeigt dies im schemat i schen Bild. Als V o r ­
v e r s t ä r k e r diente ein Leeds & Nor th rup­Gle ichspannungsvers t ä rke r 
(ve rwende te r Ve r s t ä rkungsbe re i ch : 1 mV­»· 1 V). Das darauf folgende 
Siebglied n immt höher frequente Störkomponenten fort, die das Diffe­
renz ie rg l i ed sonst unerwünscht in Funktion se tzen . Die Zei tkonstante 
des Siebgliedes soll so klein sein, wie es bei aus re ichender Siebwir­
kung möglich i s t , damit die Aufzeichnung der Maxima nicht ve r spä te t 
erfolgt . Das Differenziergl ied wurde unter Verwendung eines Ope ra ­
t i o n s v e r s t ä r k e r s Type 0 der F i r m a Tektronix aufgebaut. Dahinter war 
eine Anpassung an den L in ienschre ibe r e r fo rde r l i ch . 
Um die Wirkung des Differenziergl iedes zu d e m o n s t r i e r e n , 
wurde der Potent ia lver lauf am Meßrohr d i rekt und zugleich hinter der 
Differenzieranordnung mit je einem Linecomp r e g i s t r i e r t . In F ig . 14 
sind die e rha l tenen Kurven gegenüberges te l l t . Die beachtl iche V e r b e s ­
serung de r Genauigkeit , mi t de r das Meßgefäß bis zur gewüschtenHöhe 
en t lee r t oder gefüllt werden kann, is t deutl ich zu erkennen, da eben 
die nach rech t s oder l inks ger ich te ten scharfen Maxima der rechten 
Kurve in F ig . 14 wesent l ich b e s s e r zu verwenden sind als die zugehö­
r igen Wendepunkte der linken Kurve. Natür l ich l a s sen sich d e r a r t i g 
ausgepräg te Maxima auch zur automat ischen Betätigung von Ventilen 
benutzen. 
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Heizband 1 
Full-und Sieic/rohr 
Quarzuolle 
ThermostaL 
«ii 
±1% 
Schnitt A-A 
Bas Meßgefäß mii den elektrischen Anschlüssen 
28 — 
Fig. 2 
Die gesamte Messanordnung 
29 — 
Fig. 3 
Das Kernstück aus Fig. 2 
dorrai Ar 
Kapillare 
Glasron 
ca. 4-50 
Ausqanq Tastsonde. 
Heizung δ 
<d O-nOTorr 
t ili ¡L ­ r O-nOTorr trtrXwî 
X-
Yak r 
Vorrat 
Kapillare 
zum Meßgefäß der Fia, i 
ÄSJL Bas obere Glasgefäß mii den Vakuum ­ und 
Schutzgas anschlössen. 
a) 
JL 
Ϋ/////////////. 
0 
« 
Ü5,á 
R« Widersland Mantel 
Rjj Widersland JnnenleUer i 
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Bekannte /erfahren der FülUtandsanzeige 
a) Koniakl-Sonde 
b) Widerstands-Sonde 


I Temp. 
Sfahlr. Glasrohr 
Strom Potent fat Kontakfclektrode 
Min. 
-Kr* 30 
Ζ M. 
JâL-
-20 
-2~-
T K. -10 
r~ 
160 165 170 °C 3.6 3β A.0 4,2 4.4 4.6 4,6 5,0 mV 
5,4 5,5 5,6 A 
Fig. 6 Registrierung von Entleeren u. Füllen des Messrohres. 
(P-0 
a 
τω 200 300 °C 4.5 5.0 55 A 36 36 
Fig. 9 Benetzungsmessung : Nichtrostender Stahl/fl. Na 
Erstes Hochheizen u. Abkühlen. 
ZM 
4.0mV 4.2 
fa'. 
Fig. 10 Wie Fig. 9, aber zweites Hochheizen υ. Abkühlen. 
Temperatur 
Siederaum Kondensraum 
440 445 450 °C 
Strom Pot. Mittelelektrode 
5,30 5,40 5.50A 
255 °C 
4,30 4.40 4ßO mV 
<5-| 
Min. 
30-
15-
ZM 
0 J 
Fig. 11 Nachweis von Siedeblasen 
m* 
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Nullpunkts-
Unterdrückung 
Linecomp 1 
1M 
40 5 D> 
22K Vf- t> 15K *—·—[_3—-j- *· 330 Π Lir Linecomp 2 
Differenzier-
Vorverst. Siebglied gl ie d Anpassung 
Fig. 13 Verwendung eines Differenziergliedes 
bei der Füllstandanzeige 
s 
-70 
-60 
-50 
-40 
-30 
-20 
ohne mit i 
-+mV -*■ mV 
Fig. 14 Registrierung von Entleeren u. Füllen des Messrohres 
ohne u.mit Differenzierglied 
-10 
mu 


